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Introducao |

A sintese de aminas tem sido relatada como de
fundamental importancia para o desenvolvimento de
novos farmacos visto que, vérias substancias com
atividades biologicas apresentam esta fungao
organica em sua estrutura.' Além disso, aminas sao
eficientes intermediarios na sintese de diversos
compostos como uréias e tiouréias.’

Assim, diante do nosso interesse na sintese de
novas uréias e tiouréias, realizamos um estudo da
melhor metodologia para a obtengdao de aminas
secunddrias que poderdo utilizadas como
intermediérios quimicos.

Resultados e Discussao |

As aminas secundérias 4a-h foram obtidas a partir 3
metodologias diferentes (Figura).
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Figura. Esquema de sintese das aminas 4a-h

Método 3: one pot l

Metodologia 1: Reagdo tradicional utilizando
refluxo, quantidades equimolares das iminas (3a-h),
previamente sintetizadas, e o agente redutor NaBH,
por um periodo que variou de 8 a 10h. Apds o
término da reagéo adicionou-se adgua e os produtos
foram extraidos com CHCI; (3x10mL). A solugéao
cloroférmica foi seca com NaSQO, anidro, filtrada e
concentrada a vacuo.

Metodologia 2: Os reagentes acima, em
proporgdes similares, foram misturados em gel de
silica e submetidos a irradiagdo de ultrassom por
20min. O isolamento dos produtos foi realizado
conforme a metodologia 1.

Metodologia 3:® Quantidades equimolares de 1 e
2a-h foram misturadas vigorosamente por 5-15min
em cadinho. A mistura resultante adicionou-se
NaBH4:H3;BO; (1:1) macerados previamente. A
mistura resultante foi macerada por 30min. Em
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seguida, lavou-se a mistura reacional com uma
solugédo saturada de NaHCO; (10mL) e extraiu-se
com CH3Cl (3x10mL). A solugdo cloroférmica foi
seca, filtrada e concentrada a vacuo. As aminas
obtidas na forma solida foram recristalizadas em
etanol e, as liquidas, purificadas em coluna filtrante
utilizando CHCI; como eluente. A Tabela a seguir
mostra os rendimentos obtidos nas 3 metodologias.

Tabela. Rendimentos e pontos de fusdo obtidos
para as aminas 4a-h

X Rendimento (%) PF (°C)
Met 1 Met 2 Met 3
H 25 45 90 liquida
4-CHs 30 87 95 30
4-OCHg3 45 85 97 72

Cl 29 79 98 99

Br 19 89 92 83

F 25 37 91 liquida
CF3 54 65 99 102
NO; 37 67 89 138

O método 1 mostrou ser o menos eficiente devido
aos baixos rendimentos, altos tempos de reagao
além de levar a produtos mais impuros com possivel
contaminacdo da amina totalmente reduzida. O
método 2 apresentou eficiéncia maior que o método
1, com maiores rendimentos em menores tempos
de reacao. No entanto, o0 método 3 mostrou ser o
mais eficiente na obteng¢édo dos produtos devido aos
altos rendimentos num tempo relativamente
pequeno, e do facil isolamento dos produtos. Além
disso, a escolha da mistura redutora mostrou ser
regiosseletiva ja que ndo houve indicios de redugao
da dupla ligacdo entre os carbonos da cadeia
alquilica.

Conclusoes |

O método 3 mostrou ser o mais simples e eficiente,
pois levou as aminas secunddrias em melhores
rendimentos, além de se enquadrar nos principios
da Quimica verde.
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